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• Abstract : 

DE4402 103 A Antimicrobial and deodorant prods, comprise: (a) a SchifTs base (I) prepd. by reacting at least one NH2 gp. in a substance referred to as 1-L- 
(1 ,3,5/2,4)- l,5-diamtoo-4-0-(2,6-diamino-2,6-dideoxy-alpha- D-glucopyranosyl)-2,3-cyclohexanediol (II) with an aromatic aldehyde (III), where (I) has an 
ave. particle dia. of 1 micron or less; and (b) a polyoxyethylene polyalkylsiloxane (IV) in which the alkyl gp. has 1-6C atoms. Also claimed is the prodn. of 
the above prods, by reacting (II) with (III), screening the prod, to an ave. particle dia. of 1 micron or less, and adding (IV). 

USE/ ADVANTAGE - The prods, are useful for treating textile articles, e.g. socks and underwear. The prods, have a long-lasting antimicrobial effect, have 
good processing properties and storage stability, are environmentally safe, and are nontoxic to humans. (I) have better wash fastness than (II). (Dwg.0/0) 
US5453268 A Antimicrobial and deodorant-finished prod comprises (a) a Schiff base deriv. of an aminoglycoside of particle dia. 1 micron or less and (b) a 
polyoxyethylene-poly(l-6C)alkylsiloxane. Cpd. (a) is obtd. by reacting 1 or more prim. NH2 of l-L-(l,3,5/2,4)-l,5-diamino-4-0-(2,6-diamino-2 ,6- 
dideoxy-alpha-D-glucopyranosyl)-2,3-cyclohexanediol with an aromatic aldehyde. 

ADVANTAGE - Prods, and fabrics obtd. have higher safety and excellent antimicrobial and deodorant effects of longer duration. (Dwg.0/0) 
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® Die Erfindung betrifft ein ^ c^L"^ 

randes Produkt. umfassend em Schlffsche Base-Denvai 
etnas Aminoglycosids. erha.tlich durch Umsetzunt , rnmde- 
stens einar primaren Amlnogruppe von 1-L-(1. 3.5/2.4) 
1 5 Diarnino-4-o-(2,6-diamino-2,6-dideoxy-a-D- 
g ucoTenosyV^-cvciohaxandiol mit 
Aldehyd. wobei das Derivat einen Du "* schn '^- P ?£ ,k £\ 
durchmasser von 1 um oder klainar hat. und em (C,-C 8 ) 

eines solohen Produkts und seine Verwendung. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein antimikrobielles und desodorierendes Produkt fur Textilprodukte mit einer • lang 
andauernden antimikrobiellen Wirkung, insbesondere ein antimikrobielles und desodorierendes Produkt fur 
5 Socken und Unterw&sche, die aus naturlichen oder synthetischen Fasern hergestellt sind. 

Zwei Eigenschaften werden fur antimikrobielle und desodorierende Produkte, die z.B. fOr Unterwascne 
verwendet werden k6nnen, ben6tigt. Zum einen sollten sie filr den menschlichen K6rper urischadlich win und 
zum anderen keine nutzlichen Bakterien auf der Haut abtoten, die die Haut vor pathogenen Bakterien schutzen. 

Untersuchungen wurden hierzu durchgefQhrt, urn antimikrobielle Eigenschaften in Textilprodukte einzubnn- 
,o gen und vorgeschtagene Verfahren umfassen eines. worm ein organisches Sterilisierungsmittel, wie Chlornexi- 
din, ein quart&res Ammoniumsalz einer Organosilicium-Verbindung oder eine quartare Ammonmmverbindung ; 
zugegeben und auf der Oberflache abgelagert wird, eines, worin metallisches Kupfer in das Textilprodukt 
eingewebt wird, eines, worin metallisches Silber aufgedampft wird, und eines, worin em Silber- oder Kupfenon 
enthaltendes pulveriges anorganisches Sterilisierungsmittel, wie Zeolit oder Apatit, in das Textil-Produkt emge- 

15 m Wird^edoch das organische Sterilisierungsmittel abgelagert, verbleibt der antimikrobielle Effekt nur noch 
eine kurze Zeit Wird Silber, Kupfer oder ahnliches in der Faser geknetet, ist der erhaltene Effekt nur schwach, 
da das antimikrobielle Metall schwer zu ionisieren ist, und deshalb kann das Produkt nachteiligerweise nur lUr 
einen begrenzten Zweck praktisch verwendet werden. 

Obwohl l-L-H^^HS-Diamino^-o-^^^ 
Aminoglycosid ist, das fur den menschlichen Korper sehr sicher ist und sehr gute antimikrobielle Eigenschaften 
hat, weist es einen Mangel darin auf, daB es beim Waschen leicht herausgelost wird, da es in Wasser stark loslicn 

!St Der Erfindung liegt somit die Aufgabe zugrunde, ein antimikrobielles und desodorierendes Produkt bereitzu- 
25 stellen, das seine antimikrobiellen Eigenschaften Uber einen langen Zeitraum beibehalten kann, erne sehr gute 
(Be)Verarbeitbarkeit und Lagerfahigkeit aufweist, fQr die Umwelt sehr sicher ist und fllr den menschlichen 

K Nachl!^ ist es vorliegend gelungen, ein antimikrobielles und d^orierendes 

Produkt ohne die vorstehend angegebenen Mangel bereitzustellen. Hierzu wurden z. R w/2,4)-l>Uia- 
30 mino-4-o-<2,6-diamino-2,6-dideoxy-a-D-glucopyranosyl)-23-cyclohexandiol f ein stark wasserlOsliches und fur 
den menschlichen K6rper sehr sicheres Aminoglycosid als antimikrobieUe Komponente verwendet, in ein 
Wasser unlosliches Schiff'sche Base-Derivat des Aminoglycosids durch Umsetzung von mmdestens emer pnm&- 
ren Aminogruppe dieser Verbindung mit einer aromatischen Carbonyl-Verbindung, insbesondere einer aromati- 
schen Aldehyd-Verbindung, umgewandelt, das Produkt mit einem Durchschnitts-Partikeidurchmesser von ei- 
35 nem 1 urn oder kleiner als antibakterieUe Komponente ausgewahlt, wodurch eine verbesserte Waschbestandig- 
keit erhalten wurde, und ein Polyoxyethylenpolyalkylsiloxan als Haftmittel dem Produkt zugegeben. 

ErfindungsgemaB wird ein antimikrobielles und desodorierendes Produkt bereitgestellt, umfassend ein 
Schiff'sche Base-Derivat eines Aminoglycosids, das durch Umsetzung von mindestens einer primfiren Amino- 
gruppe von i-L41A5/2 l 4>l i 5-Diami™ 
40 mit einer aromatischen Carbonyl-Verbindung, insbesondere einer aromatischen Aldehyd-Verbindung erhaltlich 
ist, wobei das Derivat einen Durchschnitts-Parukeldurchmesser von 1 urn oder kletner hat, und ein (Cj-U) 
Polyoxyethylenpolyalkylsiloxan, . a^^^a^ 

Eine Wasser-dispergierbare Formulierung des erfindungsgemaBen antimikrobiellen und desodonerenden 
Produkts kann leicht erhalten werden, indem letzterem ein Dispersionsmittel, Verdickungsmittel, etc. durch eine 
45 bekannteTechnik zugegeben wird. i k; c 

Das erfindungsgemaBe antimikrobieUe und desodorierende Produkt umfaBt wUnschenswerterweise 1 bis 
40Gew,-% des Schiff'sche Base-Derivates des Aminoglycosids als antimikrobielle Komponente und 
0t-30Gew.-% des PolyoxyethylenpolyalkylsUoxans als HaftmitteL Liegt die Konzentration unterhalb der 
Untergrenze kann kein in Qblicher Konzentration in den bearbeiteten Produkten erwarteter anumikrobieuer 
und desodorierender Effekt erhalten werden. Auf der anderen Seite wird die Stabilit&t der Zubereitung beein- 
trachtigt wenn die Konzentration oberhalb der Obergrenze liegt 

ErfindungsgemaB wird z.B. 1-L< U^/2,4)- U-Diaraino-4^-<2,6-diammo-2,6-dideoxy-a-D-glucx>pyrano- 
syl)-2,3-cyciohexandiol mit einer aromatischen Carbonyl-Verbindung, insbesondere einer aromatiscnen Aldeh- 
yd-Verbindung, in einem aus niederen Alkoholen, wie Methanol und Ethanol, THF, Methylcellosolve und 
Gemischen von diesen mit Wasser ausgewahlten Losungsmittel bei Raumtemperatur umgesetzt Als aromati- 
sche Aldehyd-Verbindungen eignensich insbesondere AnisaWehyd, Silicylaldehyd und Terephthalaldenyd. 

Obwohl das erfindungsgemaB verwendete Polyoxyethylenpolyalkylsiloxan vorzugsweise linear ist, kann es 
tcilweise oder ganzlich verzweigt oder quervernetzt sein. Die Alkyl-Gruppe hat 1 bis 6 C-Atome und ist 
vorzugsweise eine Methylgruppe. 
60 Das erfindungsgem&Be antimikrobielle und desodorierende Produkt kann zur (Be)Verarbeitung von Textilien 
verwendet werden, indem es in Wasser zusammen mit einem (Be)Verarbeitungsmittel, wie einem Weichmacher 
dispergiert wird. Fur die (Be)Verarbeitung von Fasern ist die wirksame Konzentration so, daB die Menge des auf 
den Fasern abgelagerten Schiff'sche Base-Derivates des Aminoglycosids 5-10 000 ppm betragt Uegt die 
Menge unterhalb von 5 ppm, ist der antimikrobielle Effekt nicht ausreichend und ist die Menge groBer als 
65 10 000 ppm werden nQtzliche Bakterien auf der Haut ebenfalls getotet und pathogene gegenOber Chemikalien 
resistente Bakterien vermehren sich vorzugsweise auf der Haut, wodurch eine Hauterkiankung oder ahnliches 
verursacht wird. Obwohl die Menge des auf den Fasern abgelagerten Polyethylenpolyalkylsiloxans nicht beson- 
ders limitiert ist, weist sie vorzugsweise 5- 100 ppm auf. 
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Die Erfindung wird durch die folgenden Beispiele erlautert. 

Beispiel 1 

^ tu ..Mumns Diamino-4-o-(2 6-diamino-2,6-dideoxy-a-D-glucopyranosyl)-2,3-cyclohex- 

anhand des Standards der Gescllschaft ^^ e "«^ wt ch en dlr Gewebe gemlB dem Verfahren 103 von 
Zahl-Verfahren getestet. Das Verfahren umfaBt 1 0mal.ge s *"™^ er Subtrahieren der Saat-Lebendzahl 
JIS L0217, Inokulieren d.eser mit Staphylococcus ^^J^^^ ^S nM Substrahieren der 
von der Lebendzahl nach ISstund.ger Kult.v.e ung, urn erne ^^ p ^^^ 2|BMj ^ t e r> chted ai 
Zunahme in der bearbeiteten Probe von der ^™J^^^„S robi eUe und desodorierende 
ermitteln. Die Ergebnisse and m Tabelle 1 «f " d 3tetz te r« der kritischc Unterschied ist, wie 

Gewebe (A-l) hatte einen groBen Z««*^ n ^^.^^S 1 ^^teS«MB||e Effekt des Produkts 
von vorsiehender GeseHschaf. '^^J^.l'SSSS antimikrobiellen und 
ffiSo^SSS^ Oewebe gefunde, was darau f bin- 
weist, daB kein Effekt in dem Gewebe (H- 1 ) erhalten wurde. 

Tabelle 1 





Probenr. 




Lebendzahl 


Zunahme 


Zunahme- 

unter- 

schied 




Saat-Le- 
bendzahl 


6.4x10 s 
log 5.8 






Nach 1 8- 
stundiger 

Kultivie- 
rung 


C-1 


nicht-be- 
arbeitet 


2.1x10 8 
log 8.3 


2.5 




A-1 


Beispiel 


1.0x10 2 
log 2.0 


-3.8 


5.0 


H-l 


Vergleichs- 
beispiel 


1.2x10 8 
log 8.1 


2.3 


0.2 



Beispiel 2 

^ 0/ „™ i I JOJ/24V15-Diamino-4-o-(2,6-diamino^ 
J2%£n mit sJ G^T^phSXldehyd umgesetz, wodurch das Schiff'sche Base-Denvat des Am.no- 
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glycosids (Durchschnitts-Partikeldurchmesser: 0,8 pm) erhalten wurde. 90 g einer wSsserigen Losung, die 1 g 
Natriumnaphthalinsulfonat, 1 g modifiziertes Polynatriumacrylat und 0,2 g Hydroxyethylcellulose enthielt, wur- 
den in 10 g des Schiff'sche Base-Derivates in einer SandmQhle 45 min dispergiert 10 g einer Emulsion mit 
20 Gew.-% Polyoxyethylenpolybutyisiloxan wurden der erhaltenen Dispersion zugegeben, wodurch das erfin- 

5 dungsgemfiBe antimikrobielle und desodorierende Produkt (B) erhalten wurde. 

Eine 4 Gew.-% (Be)Verarbeitungslosung des erfindungsgemaBen antimikrobiellen und desodorierenden Pro- 
dukts (B) wurde hergestellt. KSufliche Mannersocken (aus Baumwolle und Nylon, nicht mit dem antimikrobiellen 
und desodorierenden Produkt bearbeitet) wurden darin eingetaucht, dann in einer Mangel gepreBt, wodurch ein 
Material mit einem Aufnahmeverhaltnis von 50 Gew.-% erhalten wurde. Das Material wurde 20 min bei 1 10°C 

10 getrocknet und 20 sec bei 140°C gehartet, wodurch das erfindungsgem&Be antimikrobielle und desodorierende 
Gewcbe (B-l) erhalten wurde. 

Die nachstehenden Gewebe wurden lOmal gewaschen und dann durch das Kolonie-Zahl-Verfahren anhand 
des Standards der Gesellschaft fUr antibakterielle Behandlung von Textilien, Japan getestet: antimikrobielles 
und desodorierendes Gewebe (1-1) als Kontrolle, das in gleicher Weise, wie vorstehend beschrieben, hergestellt 

15 wurde, auBer daB das Polyoxypolybutylsiloxan des erfindungsgemaBen antimikrobiellen und desodorierenden 
Produkts (B) durch Wasser ersetzt wurde; antimikrobielles und desodorierendes Gewebe (J-l) als weitere 
Kontrolle, das in gleicher Weise, wie vorstehend beschrieben, hergestellt wurde, auBer, daB das Polyoxypolybu- 
tylsiloxan des erfindungsgemaBen antimikrobiellen und desodorierenden Produkts (B) durch eine Urethan- 
Emuision (UE-40-499: Handelsname von IC1) ersetzt wurde; nicht-bearbeitete Mannersocken (C-2); k&uflich 

20 erhfiltliche, antimikrobielle und desodorierende MSnnersocken (K.-1), die ferner mit einem quartflren Ammo- 
niumsalz einer Organosilicium-Verbindung behandelt wurden; und das erfindungsgemaBe mikrobielle und deso- 
dorierende Gewebe (B-l). Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 gezeigL Das erfindungsgemaBe antimikrobielle und 
desodorierende Gewebe (B-l) wies hervorragende antimikrobielle Eigenschaften auf. Kaum ein Unterschied 
wurde zwischen den antimikrobiellen und den desodorierenden Geweben (1-1), (J-l) und (K-l) als Kontrolle und 

25 dem nicht-behandelten Gewebe (C-2) gefunden, was darauf hindeutet, daB kein Effekt in ihnen erhalten werden 
konnte. 

Tabelle 2 
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Probenr. 




Lebendzahl 


Zunahme 


Zunahme- 

unter- 

schied 


40 






Saat-Le- 
bendzahl 


2.2x1 0 5 
log 5.3 


« 


« 


45 




C-2 


unbearbei- 
tet 


3.0x1 0 8 
log 8.5 


3.2 




- 




B-1 


Beispiel 


3.2x1 0 3 
log 3.5 


-1.8 


5.0 


55 


nach 18- 
stilndiger 


1-1 


Vergleichs- 
beispiel 


8.5x1 0 7 
log 7.9 


2.6 


0.6 


60 


Kultivie- 
rung 


J-1 


Vergleichs- 
beispiel 


2.1x10 s 
log 5.3 


O 


3.2 


65 




K-1 


Vergleichs- 
beispiel 


2.1x10 6 
log 6.3 


1.0 


2.2 
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Patentansprliche 

,. Antimikrobiel.es und desodorierendes Produkt, umfassend eir , Schiff'sche ■ Base-Deriva, eta« j Aminogly- 
eosids erhaltlich durch Umsetzung mindestens einer pnmaren Aminogruppe von 1 -Ml 3,5/2.4)- 1,5 ummi 

^M^?S^mi einen DuVchschnitts-Partikeldurchmesser von 1 um oder kleiner, und 
- Zugabe von (C, -Ce) Polyoxyethylenpolyalkylsiloxan. „ AtAtm 
3. Verwendung des Produkts nach Anspruch 1 zur Bearbeitung von Textil-Produkten. 
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